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RESUMO

Algumas reagdes quimicas, por mais simples que possam parecer, apresentam segredos e potencial para
aplicagdo que superam as expectativas tradicionais. Nesta proposta, a reagdo de sulfonagdo de compostos
aromaticos ¢ trabalhada, tendo a Integracdo como ferramenta, na perspectiva de aplicacdo no curso
Técnico de Quimica Integrado ao Ensino Médio, como tema gerador na construgdo de uma “célula
curricular” que abrange diversas disciplinas da Quimica. Isso se concretiza ao se relacionar Quimica
Organica, Analitica, Instrumental, Ambiental e conceitos como cidadania, visdo sistémica e
responsabilidade pessoal e coletiva. Neste contexto, ¢ abordado o uso de materiais e reagentes comuns de
laboratorio, na transformag@o de macromoléculas como polimeros novos ou reutilizados, lignina e carvao
— que geralmente podem ser obtidos a partir de residuos lignoceluldsicos. Estes produtos apresentam
enorme potencial na utilizagdo tecnoldgica, que aqui ¢ usado na preparagdo de catalisadores para
produg¢do de biodiesel, permitindo também que o aluno inicie conhecimentos associados aos
equipamentos ¢ técnicas envolvidas, como por exemplo o uso da Cromatografia Gasosa ¢ da
Cromatografia de Camada Delgada, conforme a necessidade. A diversidade de materiais e de condi¢des
experimentais podem ser exploradas para trabalhar conceitos fundamentais da Quimica enquanto Ciéncia
e responsabilidade dos quimicos enquanto membros da coletividade humana.

Palavras-chave: Sulfonagdo; Macromoléculas; Biocombustivel; Ensino Médio Integrado; Célula
Curricular.

ABSTRACT
Some chemical reactions, as simple as they may seem, have secrets and potential for application that
exceed traditional expectations. In this proposal, the sulfonation reaction of aromatic compounds is
worked on, with Integration as a tool, from the perspective of application in the Technical Chemistry
Course Integrated to High School, as a generating theme in the construction of a “curricular cell” that
covers several disciplines of Chemistry. This materializes when relating Organic, Analytical,
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Instrumental, Environmental Chemistry, and concepts such as citizenship, systemic vision, personal, and
collective responsibility. In this context, the use of common laboratory materials and reagents is
addressed in the transformation of macromolecules such as new or reused polymers, lignin and charcoal —
which can generally be obtained from lignocellulosic waste. These products have an enormous potential
in the use of technology, which is used here in the preparation of catalysts for biodiesel production, also
allowing the student to initiate knowledge associated with the equipment and techniques involved, such as
the use of Gas Chromatography and Thin Layer Chromatography, as required. The diversity of materials
and experimental conditions can be explored to work on fundamental concepts of Chemistry as a Science
and the responsibility of chemists as members of the human community.

Keywords: Sulfonation; Macromolecules; Biofuel; Integrated High School; Curriculum Cell.

1. Historico e contextualizacao

A presente proposta surge do encontro de varios profissionais da Educagdo na
area da Quimica, tendo como “pano de fundo” o processo de pos-graduacao de alguns
desses membros. Dois estudantes de doutorado € um de mestrado em trés programas
de Pos-Graduagdo distintos, cuja ponto de congruéncia é a necessidade de desenvol-
ver suas pesquisas académicas frente as dificuldades impostas ao longo do periodo de
pandemia mundial de Covid-19.

As discussdes iniciais desse texto surgem no ambito do Instituto Federal de
Sao Paulo (IFSP) — campus Sertdozinho, local de trabalho de um desses membros e
Instituicdo parceira no desenvolvimento da pesquisa académica de dois deles, sendo
que o terceiro, especializado no equipamento necessario e indispensavel para uma das
etapas cruciais do trabalho de pesquisa, gentilmente atendia a necessidade de instruir
os colegas sobre como operar o aparelho e construir os procedimentos que respondes-
sem as necessidades experimentais que a pesquisa exigia.

A proposta estudada por esses pesquisadores refere-se a preparacao e caracte-
rizagdo de materiais com potencial atividade catalitica para produgdo de biodiesel,
tendo o acido oleico como substrato modelo para os testes iniciais desses catalisado-
res, em conjunto com o metanol como reagente esterificante. Essa pesquisa estd anco-
rada no Programa de Pds-Graduacdo em Biocombustiveis — programa conjunto da
Universidade Federal de Uberlandia/MG (UFU) e da Universidade Federal dos Vales
do Jequitinhonha ¢ Mucuri (UFVJM) — sediada na cidade de Diamantina/MG e no
Programa de P6s-Graduagdo Multicéntrico em Quimica de Minas Gerais — estando o
estudante sob responsabilidade da Universidade Federal do Tridngulo Mineiro
(UFTM) localizada na cidade de Uberaba/MG; cidade que abriga o laboratorio do De-
partamento de Quimica do ICENE (Instituto de Ciéncias Exatas, Naturais ¢ Educa-
¢do), no Campus Univerdecidade da UFTM, local onde a pesquisa foi concebida e ¢
desenvolvida.

O terceiro membro envolvido diretamente nesse processo, desenvolve sua pes-
quisa de doutorado no Departamento de Quimica da FFCLRP/USP e como exigéncia
de uma das disciplinas da Pos-Graduagao, necessitava elaborar um material pedagdgi-
co relacionado a sua area de pesquisa. Deste modo, aquela agdo gerou um video edu-
cativo sobre o funcionamento do aparelho em questdo (um Cromatografo Gasoso —
CQ).

O fato de os trés serem estudantes/pesquisadores contribuiu para a sinergia en-
volvida em torno do olhar sobre todo processo em constru¢ao e do quanto o conjunto
de conhecimento necessario para sua execugdo poderia servir como instrumento peda-
gbgico na formacao dos estudantes daquela instituicdo que os recebia — no caso, para
o Técnico em Quimica na forma Integrada ao Ensino Médio e Licenciatura em Qui-
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mica.

A possibilidade do servidor do IFSP ser afastado para realizar o doutorado ¢
parte do programa interno de capacitacdo de seu corpo técnico, de modo que conver-
ter a experiéncia acumulada ao longo do processo de doutoramento em proposta pe-
dagdgica ¢ uma das possiveis contrapartidas — situagdo essa vislumbrada desde o mo-
mento de confec¢do do projeto e em todas as fases de sua execucao.

A proposta desse doutorado € relacionada a sulfonacdo de polimeros de alta
performance — polieterimida (PEI) e polisulfona (PSU), com aplicacdo na formacao
de compositos e membranas com atividade catalitica na produ¢do de biocombustiveis.
O conhecimento experimental adquirido permitiu a elaboracdo de uma proposta peda-
gogica que integrasse os diversos assuntos estudados na pesquisa com a necessidade
especifica do publico-alvo, de modo que a parte tedrica da sulfonagdo — objeto de es-
tudo no Ensino Médio, pudesse ser inserido em um conjunto de atividades educativas
com foco na formagao de Técnicos em Quimica preocupados com a questao ambien-
tal e visao sist€mica de sua atuagdo como membros da sociedade.

A conversa iniciada pelos trés estudantes/pesquisadores evoluiu e contando
com a colaborac¢do dos orientadores e de outros pesquisadores, surgiu a proposta deta-
lhada a seguir.

2. Introducio

A educagdo profissional técnica de nivel médio integrada ao ensino médio, ou
Ensino Médio Integrado (EMI), ¢ um dos principais desafios do sistema educacional,
pois representa bem a dificuldade pela qual os educadores passam nesse inicio de sé-
culo XXI: a falta de defini¢ao clara e perspectivas pelas quais se balizar para ter um
ensino que traduza e aponte caminhos para a geracdo de estudantes desse nivel inter-
mediario de escolaridade. O Ensino Médio brasileiro enfrenta indefini¢des quanto ao
conteudo e a forma e o EMI ainda esta em processo de amadurecimento quanto ao
processo de integracao que deveria nortear suas atividades e curriculo.

Esforcos foram feitos no sentido de integragdo, tanto as disciplinas quanto ao
proprio curriculo e precisam ser ampliados. Pode-se citar dois exemplos construidos
em contextos diferentes, que caminham paralelo na tentativa de oferecer recursos pe-
dagogicos para o processo de integragao no Ensino Médio.

O primeiro ¢ conhecido como Unidades Didaticas Integradas (UDI), desenvol-
vidas e trabalhadas por educadores espanhois, apresentada por Santomé (1998, apud
LAVAQUI & BATISTA, 2007, p.408) como sendo “uma forma de trabalho na qual
participaria um determinado ntimero de disciplinas, ou mesmo éareas do conhecimen-
to, que elaborariam uma unidade tematica em torno de uma situacao problematica —
que exigiria a contribui¢do de diferentes saberes durante um intervalo de tempo relati-
vamente curto.”.

As premissas desse modelo podem assim ser tragadas:

De acordo com Santomé (1998), a elaboracdo de unidades didaticas integra-
das, passiveis de serem implementadas em qualquer nivel educacional esco-
lar, constitui- se no desenvolvimento de alguns passos, que, em linhas ge-
rais, podem ser descritos como: diagnostico prévio; determinagdo das me-
tas educacionais, selecdo do topico a pesquisar, elaborag¢do de um plano
de pesquisa; selecdo de recursos e estratégias diddticas e avaliagdo dos es-
tudantes e da unidade didatica.
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Uma unidade didatica integrada ndo pretende eliminar ou diminuir a impor-
tancia das disciplinas, mas busca promover um entendimento dos conteudos
disciplinares em uma perspectiva mais ampla, ndo necessariamente abran-
gendo todas as disciplinas ou areas do conhecimento, mas articulando-as de
tal forma que as abordagens disciplinares estabelegam vinculos que propor-
cionem o desenvolvimento de a¢des mais complexas.

Essa forma de interdisciplinaridade, sugerida com base na elaboragdo de
uma organizagdo curricular integrada, considera que as disciplinas escolares
continuariam tendo seu lugar. Entretanto, estas seriam utilizadas na medida
em que o problema ou tematica abordada exigissem conhecimentos especi-
ficos de uma ou outra disciplina, melhorando as possibilidades de imple-
mentacdo em situagdes educativas em que se tem o intento de promover o
estudo e andlise de conhecimento mais especificos, igualmente necessarios
a formagao do aluno (LAVAQUI & BATISTA, 2007, p.408-409).

Molina-Saorin et al. (2016) apresentam uma proposta de Projeto Curricular
baseado em UDIs, discutida detalhadamente sobre as concepgdes pedagdgicas que
embasam as atividades divididas em 4 fases: (a) planejamento da UDI; (b) apresenta-
cdo do planejado para os estudantes; (c) desenvolvimento das atividades planejadas e
(e) avaliagdo, tanto do processo de ensino-aprendizagem quanto do processo de me-
lhoria das atividades. Todas essas atividades tém carater flexivel e aberto, com valo-
res democraticos, de modo que ¢ “uma opcao que exige um olhar atento, ndo somente
ao tipo de conhecimento que sera trabalhado, mas também a cultura e sistema de va-
lores que configuram o ambiente familiar e escolar num determinado espaco e tempo
determinado” (MOLINA-SAORIN et al., 2016, p.104).

O outro modelo proposto para integragdo de disciplinas foi desenvolvido no
proprio IFSP — campus Sertdozinho, entre os anos de 2014 e 2017, ao longo do traba-
lho de reformulacdo de seu EMI e cuja experiéncia esta registrada no livro Ensino
Meédio Integrado no Brasil: Fundamentos, praticas e desafios lancado pela Editora
IFB em 2017 (ARAUJO & SILVA, 2017), no capitulo Integracio curricular organiza-
da por ‘células’ em ‘trilhas formativas’: uma experiéncia de criagdo colaborativa, de
autoria de alguns dos membros da comissao que estudou a reformulacao (PIUNTI et
al., 2017).

Nessa proposta, a integracdo das disciplinas seria trabalhada através de “célu-
las curriculares” definidas por Piunti et al. (2017, p.50), como “componentes curricu-
lares complexos, formados de duas ou mais disciplinas, que coloca os conteudos a
servigo do desenvolvimento de um conhecimento mais amplo, de um tema gerador ou
de realizacdo de um projeto que responda as demandas de desenvolvimento local.”.

A integragdo entre as disciplinas da area técnica e da area comum do EMI foi
o motivador principal desse modelo de interacdo, porém, as “células curriculares” po-
dem ser construidas entre quaisquer componentes curriculares. A dificuldade esta em
estabelecer como, ou seja, quais metodologias sdo viadveis para realizar efetivamente
essa integragao.

Parte da equipe que esteve a frente das discussdes nessa comissdo de reestru-
turagdo prosseguiu desenvolvendo a proposta e, a experiéncia da primeira “célula cur-
ricular” desenvolvida e aplicada, foi apresentada por Souza et al. (2020) na V Jornada
Ibero-Americana de Pesquisas em Politicas Educacionais e Experiéncias Interdiscipli-
nares na Educagdo, ocorrida em Curitiba/PR — de forma remota, entre os dias 22 e 24
de julho de 2020.

Essa experiéncia trata de uma sequéncia didatica realizada colaborativamente,
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envolvendo disciplinas da area técnica (Gerenciamento Ambiental e Quimica Farma-
céutica), da area comum (Filosofia) e pesquisadores em Educacdo do Programa de
P6s-Graduagao em Educagdao Profissional e Tecnologica em Rede Nacional (PRO-
FET), aplicada a estudantes do 4° ano do curso Técnico de Quimica Integrado ao En-
sino Médio do IFSP — Campus Sertaozinho no ano de 2018.

A metodologia escolhida, foi uma sequéncia didatica baseada na Teoria da
Aprendizagem Significativa de David Ausubel (MOREIRA, 2019), através de um
modelo estruturado por Delizoicov et al. (2009) em Trés Momentos Pedagdgicos,
complementado pela Aprendizagem Baseada em Problemas — ABP (ou PBL, do in-
glés Problem Based Learning) que utiliza problemas da vida real para promover a
construc¢ao de conhecimentos (SOUZA & DOURADO, 2015).

Devido aos resultados encorajadores obtidos na experiéncia metodoldgica
aplicada, analisados por Oliveira (2019), a mesma metodologia serd testada para a
construgdo da presente proposta envolvendo o estudo de sulfonacao de macromolécu-
las e aplicacdo em reagdes de obtencao de biocombustivel.

A apresentagdo de alguns conceitos basicos relacionados a quimica envolvida
no processo, tornara a compreensao da proposta facilitada.

2.1 Sulfonacao
Segundo Shukla ez al. (2022), a sulfonagdo ¢ uma reacdo de substituicao ele-
trofilica aromatica usada para anexar grupos acidos sulfonico a molécula organica por
meio de ligacao quimica, substituindo um atomo de hidrogénio do anel, conforme in-
dicado na Fig. (1) — onde E" ¢ a representagdo de uma molécula capaz de ceder o gru-
po sulfonico para o anel, e as setas indicam a movimentagao dos elétrons envolvidos.

H E o
) répida / am f_"‘\_ lenta !—OH
+ Bf —= H + B o
D - H + BH

\\ ® 8]

i 1

sendo ET RO—%—OH € E _ﬁ_OH
(@] 0

Figura 1: Reagdo de sulfonacao genérica. Fonte: baseado na revisdo de Kucera & Jancar (1998) e Shu-
kla et al.(2022).

Os compostos aromaticos sdo substancias cuja densidade eletronica dos anéis
¢ alta, porém, bastante restrita ao anel, em funcdo da extensdo da conjugacao dos elé-
trons 7 envolvidos — fendmeno esse conhecido como ressonancia.

Devido a isso, esses elétrons estdo pouco disponiveis para interagir com ele-
trofilos, de modo que estes eletrofilos necessitam ser bem ativados para compensar a
baixa nucleofilicidade dos sistemas aromdticos. Para um composto aromatico atuar
como nucleodfilo, quase sempre devera perder o estado de aromaticidade momentanea-
mente e passar por um estado de maior energia, o que justifica alguns aspectos de bai-
xa reatividade dos derivados aromaticos frente a reagentes eletrofilicos de menor efi-
ciéncia (CORREA et al., 2016, p. 137).

Substancias e compostos que possuem anel aromatico em sua estrutura estao
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presentes em varios tipos de materiais € podem ser estudadas como matéria prima
para diversos fins. Dentre elas, pode-se destacar nas Figs. (2 — 4), o carvao, alguns ti-
pos de macromoléculas como polimeros, até mesmo a propria lignina entre outros,

cujas aplicagdes e usos sdo movidos por interesses econdmicos, tecnologicos e ambi-
entais, como sera discutido adiante.

COOH
\\\\:/:// O grupo carboxilico
= 0
HO grupo carbonil
arupo hidroxil

Figura 2: Estrutura do carvao e alguns dos grupos funcionais presentes. Fonte: baseado em Kurzweil
(2009).
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Figura 3: Exemplos de polimeros contendo anel aromatico em sua estrutura. Fonte: autoria propria.
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Figura 4: Moléculas precursoras da lignina e modelo de lignina dicot hardwood angiosperma (presente
na Imbuia, Ipé, Eucalyptus). Fonte: autoria propria.

EXEMPLO DE MODELO DE LIGNINA

A todas essas possibilidades de matéria prima, soma-se a variedade de agentes
sulfonantes que podem ser empregados, dependendo, ¢ claro, de qual o grau de sulfo-
nacao ¢ a qual utilizagdo se destina o composto, pois, dependendo do material final,
sua resisténcia mecéanica e as resiliéncias quimica e fisica sdo fundamentais
(GUHATHAKURTA & MIN, 2009).

A diversidade de opgdes desse processo quimico transforma a obtencao desses
produtos sulfonados em algo extremamente versatil, o que a torna um 6timo instru-
mento pedagogico.

2.2 Agentes sulfonantes

Dentre os varios agentes sulfonantes apresentados na literatura, Kucera & Jan-
car (1998) destacam a classe de reagentes eletrofilicos derivados do triéxido de enxo-
fre (SOs), como o acido sulfurico concentrado, o 4cido sulfurico fumegante (rico em
S0O;), o proprio trioxido de enxofre livre e seus complexos, assim como derivados de
halogénios de 4cido sulfirico, como por exemplo o acido clorossulfonico (CISOsH) e
acido fluorsulfonico (FSOs;H).

No caso do écido sulfurico, tanto o concentrado quanto o fumegante, o agente
sulfonante é o triéxido de enxofre, contudo, no caso do acido sulfurico concentrado, a
reagdo ocorre mais lentamente. Segundo Solomons & Fryhle (2013), um possivel me-
canismo da sulfonagdo passa pela formagao do SO no equilibrio apresentado na Fig.

(5).
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2H,S04(aq) ==8505(aq) + H;O (aq) + HSO4(aq)
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Figura 5: Formacdo de SO; através do equilibrio entre duas moléculas de H,SO4. Fonte: Solomons &
Fryhle (2013) e proposta do mecanismo de autoria propria.

Segundo Khomein et al. (2020), a reatividade do reagente depende principal-
mente de (a) bons grupos de saida ou (b) da capacidade de formar ion sulfénico, pois,
como dito anteriormente, a nucleofilicidade do substrato ¢ outro pardmetro importante
para reagdes com esses reagentes.

Entre os exemplos de agentes sulfonantes possiveis, pode-se citar o acetilsul-
fato (1) que é formado, conforme demonstrado na Fig. (6), através da reacdo entre o
anidrido acético e acido sulfurico concentrado.

. 0 Q- . :
HD—ﬁ—w o ao\?HE P—§— H—Q
Q o=5=0" 0*
= I. =71 1
‘OH

acido sulfanco anidrido acético - acetilsulfato dcido acético

Figura 6: Mecanismo proposto para formagao do acetilsulfato (1) a partir de acido sulfiirico concen-
trado e anidrido acético. Fonte: baseado em Pinto et al. (2007).

Esse agente sulfonante, a0 mesmo tempo em que apresenta a capacidade de
tornar o enxofre suficientemente deficiente de elétrons, estabelecendo o sitio ativo
para o ataque nucleofilico do anel aromatico, possui um bom grupo abandonador, no
caso, 0 grupo acetato.

Essa substancia, conforme demonstrado no trabalho de Pinto et al. (2007),
gera acido acético no meio reacional — um acido relativamente fraco, segundo o pro-
vavel mecanismo apresentado na Fig. (7) para o benzeno, diminuindo a possibilidade
de reagdes secundarias no meio.
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Figura 7: Mecanismo proposto para a sulfonacdo entre (1) e o benzeno. Fonte: baseado no trabalho de
Pinto et al. (2007).

Em termos experimentais, a simplicidade para obtencdo de 1 torna-o um pro-
missor agente sulfonante mais brando para investigacdes onde, a agressividade de ou-
tros agentes sulfonantes, pode limitar a aplicagdo dessa técnica, conforme o substrato
a ser sulfonado.

2.3 Sulfonac¢ao de macromoléculas

Em relag@o aos polimeros e outras macromoléculas, por terem estruturas gran-
des e volumosas, fazer a correlagdo da sulfonagdo com moléculas arométicas peque-
nas ndo ¢ automatico, pois estas podem sofrer reacdes paralelas (como reticulagdo,
por exemplo) além de serem degradadas; e a reagdo reversa, a dessulfonagao (saida do
grupo sulfonico do anel aromatico), pode ser favorecida pelo aumento da temperatura
da reagdo e tempo de exposi¢ao ao meio reacional; com consequente dificuldade em
ajustar as condi¢des para se obter reprodutibilidade nos experimentos.

Pensando em estratégias sintéticas, no caso especifico dos polimeros, os com-
postos sulfonados podem ser obtidos de diversas maneiras. Kucera & Jancar (1998)
em artigo de revisdo apresentam varias formas de obtencdo desse material, desde
mondmeros previamente sulfonados que sdo submetidos aos processos de polimeriza-
¢do — chamados de pré-sulfonagdo, até aqueles onde os polimeros sofrem a sulfona-
¢do direta ou sdo submetidos a processos quimicos mais elaborados, como por exem-
plo, através da sequéncia litiacao-sulfonacao- oxidagao.

Outro aspecto relevante ¢ que a sulfonagdo pode ocorrer em meio homogéneo
— quando se dissolve o polimero para realizar o procedimento — ou mesmo, sem sua
dissolugdo, o que caracteriza que o meio ¢ heterogéneo e; resulta no alcance do agente
sulfonante somente na superficie do material polimérico (KUCERA & JANCAR,
1998).

Retornando a questdo do agente sulfonante, o acetilsulfato demonstrou ser
muito eficiente, principalmente, devido ao seu pequeno efeito na degradacio dessas
macromoléculas; além do fato de suas reagdes poderem ser realizadas em temperatu-
ras relativamente mais baixas, concluidas em tempos curtos € com menores quantida-
des de reagentes (WOLSKA & WALKOWIAK-KULIKOWSKA, 2020; CHA et al.,
2014).

Apresentado isso, surge a questdo: Porque sulfonar tais materiais?

2.3.1 Carvao de bagaco de cana-de-acucar
O bagaco da cana-de-agucar corresponde a cerca de 30 % da cana moida
(LANDI (coord.) Revista FAPESP — edicao 30 — abril de 1998). A safra de 2022/23
ainda esta em andamento, porém, os dados sobre a safra 2020/21 registram, segundo
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o IEA (Instituto de Economia Agricola do Estado de Sao Paulo), 654,5 milhdes de to-
neladas destinados a producao de 412 milhdes de toneladas de agucar e 29,7 bilhdes
de litros de etanol (NACHILUK, 2021).

Deste modo, estima-se que cerca de 196 milhdes de toneladas de bagaco po-
dem ter sido gerados na ultima safra, sendo que as proprias usinas utilizam de 60 a 90
% desse residuo como fonte energética na queima como 6leo combustivel nas caldei-
ras e para geracao de energia elétrica. A utilizagdo do bagaco e palha da cana-de-agu-
car para produgdo de alcool de segunda geragdo ja € uma realidade, porém, seus cus-
tos atuais de producdo sdo até 50 % maiores do que o alcool de primeira geragdo, o
que demandard muita pesquisa para torna-lo um produto economicamente competiti-
vo. Apesar disso, avangos recentes na tecnologia de biocombustiveis sugerem que o
etanol de segunda geracdo sera mais econdmico a longo prazo (CIAMPONI et al.,
2022).

O potencial de utilizagdo desse material € vastissimo e dentre eles, pode-se ci-
tar o uso como adsorvente, onde seus sitios ativos possuem grupos amina, hidroxila,
carbonila e carboxilico (COLOMBO et al., 2021), o que faz com que a pesquisa sobre
a transformagdo do bagago em carvao seja algo em andamento e com boas perspecti-
vas, inclusive com reagdes de sulfonacao de seus anéis aromaticos, visando ampliar o
leque de opgdes para utilizagdo desse material.

2.3.2 Carvao de casca de soja

A casca de soja ¢ um subproduto do agronegocio que ainda ¢ subutilizado em
forma de ingrediente para ragdo de bovinos — o que garante um valor de mercado,
mas que, com novos usos, pode ser potencializado cada vez mais. No Brasil, cerca de
130 milhdes de toneladas métricas de soja sdo produzidas anualmente. Sendo em mé-
dia 8 % da soja constituida de casca de soja, ¢ estimado 10,4 milhdes de toneladas
métricas desse residuo agroindustrial.

Através da pirdlise da casca de soja, obtém-se o seu carvao, onde a estrutura
formada por planos grafiticos com grupos oxigenados nas extremidades favorece sua
reatividade, sendo um excelente precursor para reagdes de sulfonados (U.S.D.A,
2022; KARANFIL & KILDUFF, 1999).

2.3.3 Lignina
A lignina ¢ uma macromolécula presente em grande parte de toda a biomassa,
sendo cerca de 30 % de matéria lignocelulosica composta por ela. Sua estrutura rica
em unidades fenolicas ¢ favoravel para modificacdo estrutural como a inser¢ao de
grupos sulfonicos, conforme pode ser visto na Fig. (4) (DOS SANTOS et al., 2014,
MOQOD et al., 2013).

2.3.4 Polimeros sintéticos

A importancia cientifica dessa reagao pode ser medida pela relevancia do tema
em uma simples consulta no Portal de Periddicos da CAPES, onde a busca, limitando-
se ao ultimo ano antes da pesquisa, usando os termos sulfonated polymers resultou em
654 documentos, sendo 51 artigos de revisdo contendo o tema. Retirando o limite de
tempo, o resultado aponta para 10.510 materiais para estudo (pesquisa realizada em
03 de margo de 2023).

A sulfonacdo de polimeros ¢ uma reag@o que pode ser aplicada em muitas ma-
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térias primas, desde aquelas de baixo custo, como materiais descartaveis (copos plas-
ticos e garrafas) para produ¢do de catalisadores para biodiesel e plasticizante em mis-
tura de concretos (AUD et al., 2021, DE ASSUNCAO et al., 2005); bem como com
polimeros de alto desempenho, cuja aplicagdo na area de membranas para tratamento
de agua (MAHIMALI et al., 2022), area médica — hemodidlise e transporte de drogas,
armazenamento de energia como células combustiveis (AVCI et al., 2021), entre di-
versas outras aplicacoes.

2.4 Biodiesel, esterificacdo e uso do Cromatografo Gasoso

O biodiesel continua sendo esperanca € ao mesmo tempo realidade para a
questao energética global e melhor aproveitamento dos recursos naturais do planeta.
O fato de ser um produto que pode substituir uma fracao do 6leo diesel em motores
encorajou as pesquisas iniciais para sua obten¢do, purificagdo e comercializagdo. Po-
rém, a variedade de pesquisas na busca por matérias primas, reagentes, catalisadores,
derivados quimicos, técnicas e tecnologias envolvidas nesse campo de pesquisa atual-
mente ¢ muito relevante e amplia-se a cada dia mais (BASHIR et al., 2022; VLNIES-
KA et al., 2022).

As tipicas reagdes de esterificacdo e transesterificagdo com seus catalisadores
homogéneos e heterogéneos vém sendo estudadas em pormenores (BASHIR et al.,
2022), sendo submetidas a pesquisas mais elaboradas de forma a expandir o conheci-
mento relacionado a essas reagdes €, com isso, torna-las mais importantes — tanto para
as Ciéncias Basicas quanto para as Aplicadas, pois cada vez mais sao desenvolvidos
reatores, membranas e outros equipamentos para aperfeicoar os estudos referentes a
produgdo e purificacdo do biodiesel (PALADINO & NEVIANI, 2022; VLNIESKA et
al., 2022; MAAFA, 2022; DING et al., 2020).

A diversidade de matérias primas que podem ser utilizadas para sua fabricacao
torna a questdo ambientalmente ainda mais interessante, pois 6leos comestiveis e nao
comestiveis — novos ou usados — e residuos vegetais e animais nas condi¢des atuais
da humanidade, ndo podem mais ser tratados como irrelevantes ou secundarios
(DING et al., 2020; MAAFA, 2022).

A esterificacdo de Fischer ¢ uma classica reacdo da Quimica Orgénica, onde o
acido carboxilico ¢ modificado quimicamente pela substitui¢ao da hidroxila da carbo-
xila por um grupo -OR, sendo esse grupo originario de um alcool. Essa ¢ uma reagao
em equilibrio, catalisada por acido ou base que tem recebido grande atengao por tra-
tar-se de uma técnica muito conhecida e de grande importancia industrial na formagao
de diversos ésteres (SYAZWANI et al., 2019).

No entanto, durante a reagcdo de esterificacdo, podem ocorrer outras reagodes
secundarias, como a hidrdlise do éster e a formagdo de impurezas, que podem afetar a
qualidade e a pureza do produto. Além disso, o controle de reagdes de esterificagdo ¢
fundamental para garantir a eficiéncia do processo, minimizar perdas de matéria-pri-
ma e reduzir custos.

No caso de 4cidos graxos com alcoois de pequeno numero de carbono, o pro-
duto ¢ o éster alquilico. O conjunto de ésteres formados por acidos graxos e alcoois
de pequena cadeia passou a ser conhecido como biodiesel, portanto o termo biodiesel
refere-se a esse conjunto de moléculas e ndo a uma molécula especifica.

Dentre os catalisadores possiveis para essa reacao, a catalise acida, que pode
ser realizada de forma homogénea ou heterogénea, € o objeto de estudo dos pesquisa-
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dores da proposta de intervencao pedagdgica aqui apresentada.

O mecanismo da esterificagdo por catdlise 4acida indica a possibilidade de for-
macao de ion oxdnio através da protonagdo da carbonila do acido graxo (aumentando
seu carater eletrofilico); o que facilita o ataque nucleofilico do alcool e forma uma
molécula tetraédrica intermedidria, que ao sofrer rearranjo perde uma molécula de
agua e regenera o catalisador (LIMA et al., 2021), conforme pode ser visto na Fig.

®).
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Figura 8: Mecanismo de esterificagdo de acido graxo catalisado por acido. Fonte: Baseado em Lima et
al. (2021).

O projeto de pesquisa original, que deu origem a essa proposta, versa sobre es-
tudos com o6leos e gorduras residuais de processos de fritura (OGR), sendo que a
quantidade de &cidos graxos livres nesse material varia entre 2 ¢ 7 % (KNOTHE et
al., 2005), por isso, torna-se prudente verificar a eficiéncia e eficacia dos catalisado-
res na reacao de esterificagao dos acidos no meio reacional € ndo somente na reagao
de transesterificacao.

No campus do IFSP em Sertdozinho, ha a disponibilidade de utilizar o Croma-
tografo Gasoso (CQG) para realizar o acompanhamento da transformacdo do acido
oleico em oleato de metila — um dos possiveis integrantes da mistura de compostos
formados apos a reacdo de formagdo de biodiesel a partir de OGR e metanol; por isso,
utilizada como molécula modelo para os estudos de viabilidade dos compostos sulfo-
nados — polimeros, carvdes e lignina, como catalisadores acidos dessa reacao.

Revista lluminart | ISSN 1984-8625 | IFSP | n° 23 | 2024 18



Souza, A. X. et al. | Sulfonagdo de macromoléculas como tema gerador para constru¢do de uma “célula curricular ...
,

Os compostos presentes na mistura reacional, como acidos carboxilicos, alco-
ois, ésteres e impurezas, sdo separados por cromatografia gasosa e detectados por io-
nizacdo de chama. Esta técnica, com alta sensibilidade e precisao, ¢ conhecida como
GC-FID (Gas chromatography coupled to flame ionization detection). Dessa forma, ¢
possivel monitorar a formagao de ésteres e a evolucdo da reagdo, além de identificar
impurezas e compostos indesejados que podem afetar a qualidade do produto.

O detector FID (Deteccao por Ionizagdo de Chama) ¢ amplamente utilizado na
cromatografia gasosa para a deteccdo de compostos organicos. Ele ¢ especialmente
adequado para a detec¢do de compostos que contém carbono e hidrogénio em sua es-
trutura molecular, como ¢ o caso dos compostos envolvidos na rea¢do de esterifica-
¢ao.

O FID ¢ um detector de alta sensibilidade e linearidade, que produz uma res-
posta proporcional a quantidade de compostos organicos presentes na amostra. Ele
funciona através da combustdo dos compostos organicos em uma chama de hidrogé-
nio, gerando ions positivos que sdo coletados em um eletrodo. A corrente elétrica ge-
rada pelos ions ¢ proporcional a quantidade de compostos organicos presentes na
amostra, permitindo sua quantificacao.

Além disso, o FID ¢ um detector universal, ou seja, ele ¢ capaz de detectar to-
dos os compostos organicos que passam pelo detector, independentemente de sua es-
trutura quimica. Outros detectores comuns na cromatografia gasosa incluem o detec-
tor de espectro de massa (MS), detector de ionizagdo por chama seletiva (FID seleti-
vo) e detector de captura de elétrons (ECD). Cada detector tem suas vantagens e limi-
tagdes, e a escolha do detector mais adequado depende da aplicagdo especifica.

Em resumo, a utilizacdo do GC-FID ¢ fundamental para o controle € monitora-
mento de reacdes de esterificagdo, garantindo a eficiéncia do processo. A técnica per-
mite a identificagdo de compostos presentes na mistura reacional, além de monitorar a
formacao de ésteres, impurezas e compostos indesejados.

3. Proposta metodologica

Surge a seguinte questdo: por que estudar a sulfonag¢do dessas macromoléculas
no Ensino Médio Integrado ao curso Técnico de Quimica? No que podem ser usados
e quais as vantagens de desenvolver compostos tendo eles como iniciadores?

A resposta a essas perguntas passa obrigatoriamente pelo universo em que a
Quimica, enquanto Ciéncia, esta inserida e suas diversas ramificagdes, de modo a per-
mitir que o estudo sistematizado da sulfonagdo de diversos materiais poliméricos e
outras macromoléculas; os processos e técnicas utilizados para caracterizacdo desses
produtos, testes quimicos para comprovar sua eficacia e eficiéncia nas reagdes pro-
postas etc, encaminhe o estudante para uma compreensao sistémica da Ciéncia Qui-
mica e, principalmente, do seu proprio papel na constru¢ao do conhecimento quimico.

As atividades programadas visam a realidade do Técnico em Quimica na for-
ma Integrada ao Ensino Médio (EMI) vigente no IFSP — campus Sertaozinho, portan-
to, considerando que cada turma é composta por até 40 estudantes, divisdes e subdivi-
sOes sdo necessarias, dependendo das acdes a serem desenvolvidas.

A turma completa recebe a denominagdo de Grupo de Trabalho (GT), sendo
indicada a divisao em turmas A (GT-A) e B (GT-B) e respectivas subdivisoes em Al,
A2, A3 e A4 da turma A e andlogo para a turma B. Na Fig. (9) é possivel acompanhar
as divisdes e quantidade de estudantes para cada grupo/subgrupo.
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Grupo de Trabalho - (GT)

Turma completa (até 40 alunos)

Turma A — (GT-A) Turma B — (GT-B)

(até 20 estudantes) (até 20 estudantes)

|
H I
L

Até 5 alunos em cada subgrupo

Figura 9: Divisodes e subdivisdes dos grupos de trabalho. Fonte: autoria propria.

O atual Projeto Pedagdgico do Curso Técnico em Quimica Integrado ao Ensi-
no Médio do Campus Sertdozinho prevé que as aulas tenham duracdo de 45 minutos e
38 semanas letivas por ano.

A proposta de intervencdo descrita nesse artigo, baseia-se na possibilidade de
ser aplicada sem acarretar alteracdes significativas na dinamica dos estudantes, de
modo que, buscou-se inseri-la em uma disciplina contendo 3 aulas semanais, ao longo
de 12 encontros, ou seja, como um complemento da disciplina, porém, integrando o
conhecimento de diversas areas da Quimica com pesquisa académica, além de ques-
toes ambientais e tecnologicas.

Ao analisar a disposi¢ao da grade curricular, a disciplina Quimica Ambiental
apresenta as condi¢des adequadas para essa proposta de intervengdo integradora, pois,
foi planejada para o trabalho de dois docentes — possibilitando a divisdo da turma; no
quarto ano do curso — onde disciplinas como Quimica Organica, Quimica Analitica,
Quimica Experimental e Informatica ja foram trabalhadas com os estudantes; e a te-
matica ¢ diretamente relacionada a ela — transforma¢dao de material descartavel em
compostos de interesse tecnoldgico.

A intervencao integradora foi dividida em 12 encontros, sendo a descrigdo, di-
visdo de turmas e tempo sugerido para aplicacdo de cada atividade, apresentados no
Quadro 1, a seguir.
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Quadro 1: Encontros e atividades discriminadas para a “célula curricular”: Sulfona¢ido de macromoléculas com aplicacio em estudo de bio-

combustivel.
Encon- Divisao Atividade Acoes Tempo Objetivos
tro das tur- sugerido
mas
1 GT Documentario Apresentar e assistir o 50 min O documentario servira para trazer a tona os problemas am-
“O Lixo nosso de documentério em con- bientais decorrentes da producao de residuos e as formas
cada dia".? junto. de descarte na sociedade atual; com énfase na atuacao indi-
vidual neste problema que é coletivo - bem como contextu-
alizar o contetido quimico a ser explorado.
Debate sobre o docu- 60 min Despertar no grupo de estudantes um olhar reflexivo e criti-
mentario. co sobre a questao dos residuos e, induzir para o papel pro-
tagonista de cada um enquanto membro da sociedade.
Divisdo em dois grupos 25 min O objetivo é encontrar outros pontos de vista sobre o tema,
para realizar pesquisa so- porém, o protagonismo passa a ser dos estudantes e nao do
bre outros materiais corpo docente. A acao visa o estimulo para decisées conjun-
(podcast, videos, etc) que tas por parte deles.
contemplem essa temati-
ca.
2 GT Apresentacio de Apresentacao dos mate- 75 min A atividade tem por objetivo avaliar as dificuldades de orga-
outros conteu- riais selecionados pelos nizacdo, compreensao da problematica, de comunicacdo etc,
dos de midia so- estudantes, e debate. gue o grupo de estudantes possa apresentar nessa fase de
bre o tema - Re- trabalho. Procura-se entender o grau de maturidade da tur-
siduos. ma, ou seja, a atividade é parte da avaliacao processual, pois
haverd um segundo momento de apresentacdo para que se
possa fazer a comparacao entre o momento inicial e final do
trabalho.




GT

Apresentacao Apresenta-se a proposta 60 min Utilizar o estudo sistematizado da reacao de sulfonacao dos
aos estudantes de intervencao. polimeros e dos carvoes, dos métodos de analises das amos-
da proposta de tras e aplicacdo do material sulfonado na reacao de esterifi-
intervencao uti- cacado do acido oleico com metanol e na possibilidade de
lizando o tema transesterificacdo dos OGR com metanol. O principio de

sulfonacao de aplicar tal experimentacao é situar que a Quimica pode ser
macromoléculas um instrumento na busca de alternativas para a questao de

com aplicacao reutilizacao de residuos, contanto que seja aplicada com

na reacao de bi- propdsito e intencdes claras; e ressaltar a necessidade de

odiesel. conhecimento especifico e acbes coordenadas na busca do
objetivo comum

Seguranca no la- Aula tebdrica. 50 min O trabalho sera feito com acido sulfdrico concentrado, ani-
boratério de drido acético, metanol e solventes organicos. Um 6timo mo-
Quimica mento para trabalhar a importancia da seguranca em um la-

boratério quimico.

Apresentacao Discussao inicial sobre o 50 min A discussao sobre o procedimento dos processos de sulfona-
dos roteiros con- procedimento de sulfo- ¢do com todos os estudantes, permite que o grupo inteiro
tendo os experi- nacdo para o poliestireno esteja ciente de como cada material sera sulfonado, mesmo
mentos de sulfo- (PS) na forma de copinho nao realizando experimentalmente aquela determinada sul-

nacao. plastico, dos pellets co- fonacao.
merciais de polieterimida
(PEI) e carvao de bagaco
de cana-de-aclcar e car-
vao de casca de soja.
Divisao em sub- Formacao dos subgrupos 50 min A divisdo em subgrupos pode ser feita por afinidade pessoal

grupos e sorteio

de qual compos-

to sera sulfona-
do.

A1,A2,A3e AdeB1, B2,
B3 e B4 e sorteio do tra-
balho que cada grupo ira
fazer; sendo que os sub-
grupos Al e Bl fardo a
sulfonacdo do mesmo

ou por outro modo, porém, precisa ser definido com os es-
tudantes, pois eles se conhecem e sabem como funciona a
dindmica da turma. Os temas ao serem sorteados podem
agucar a curiosidade sobre o que outro grupo ira fazer.




material, por exemplo,
copo plastico e A2 e B2
do PEI e assim sucessiva-

mente.
Grupos Sulfonacio dos Aula tedrico/pratica so- 135 min Desenvolvimento do experimento de sulfonacao dos poli-
Al, A2, polimeros bre a sulfonacao de poli- meros.
B1, B2 meros - PS (copo plasti-
co) e pellets de PEI. Reali-
zar a reacao de sulfona-
cao, purificacao e deixar
na estufa para secagem
do material.
Grupos Aula sobre Infra- Aula teodrica. 135 min E fundamental que os estudantes tenham contato e enten-
A3, A4, vermelho (V) - dam a importancia das diversas técnicas que sao utilizadas
B3, B4 nocoes basicas. para caracterizar as amostras, enfatizando os aspectos teori-
cos envolvidos em cada uma delas.
Grupos Sulfonacao dos Aula teérico/pratica so- 135 min Desenvolvimento do experimento de sulfonacao dos car-
A3, A4, carvoes. bre a sulfonacio dos car- voes.
B3, B4 voes de bagaco de cana-
de aclcar e de casca de
soja (previamente prepa-
rados). Realizar a reacdo
de sulfonacao, purifica-
cao e deixar na estufa
para secagem do materi-
al.
Grupos Infravermelho Aula teorica. 135 min E fundamental que os estudantes tenham contato e enten-
Al, A2, (IV) - nocoes ba- dam a importancia das diversas técnicas que sao utilizadas
B1, B2 sicas. para caracterizar as amostras, enfatizando os aspectos teori-

cos envolvidos em cada uma delas.




GT Microscopia Ele- Aula teorica. 135 min Ao entrar em contato com técnicas como o MEV, espera-se
tronica de Varre- que os estudantes consigam vislumbrar aspectos interessan-
dura (MEV) - tes no mundo da pesquisa académica e possam despertar
nocgoes basicas. para opg¢Oes futuras em suas carreiras profissionais.
Grupos Preparacao das Aula experimental. Pre- 135 min Aplicacdo do conhecimento tedrico obtido sobre IV.
Al, A2, amostras e ob- paracao das pastilhas e
B1, B2 tencido do IV obtencao dos dados para
para confirma- analise de IV.
cao da sulfona-
cao.
Grupos Calculo de rendi- Aula Experimental. Titu- 135 min O estudante podera compreender a aplicacdo da titulacao
A3, A4, mento e titula- lacao acido-base e calcu- acido-base em contexto tecnolégico.
B3, B4 ¢ao para deter- lo para determinacao da
minacdo da Ca- CTl e do rendimento da
pacidade de Tro- reacao.
ca I6nica (CTI)
dos materiais
sulfonados.
Grupos Preparacao das Aula Experimental. Pre- 135 min Aplicacdo do conhecimento teérico obtido sobre IV.
A3, A4, amostras e ob- paracdo das pastilhas e
B3, B4 tencdo do IV obtencao dos dados para
para confirma- andlise de IV.
cdo da sulfona-
cao.
Grupos Calculo de rendi- Aula Experimental. Titu- 135 min O estudante podera compreender a aplicacdo da titulacao
Al, A2, mento e titula- lacdo acido-base e calcu- acido-base em contexto tecnolégico.
B1, B2 cdo para deter- lo para determinacao da

minacao da Ca-
pacidade de Tro-
ca l6nica (CTI)

CTl e do rendimento da
reacao.




dos materiais
sulfonados.

GT

Conceitos basi-
cos de Cromato-
grafia Gasosa
(CG).

Aula tedrica, apresenta-
cao de um video conten-
do o funcionamento e
aplicacdo da CG.

135 min

Apresentar aos alunos o conceito basico da cromatografia a

gas e sua importancia na separacao de compostos quimicos,

em especial ao detector (FID) empregado, mostrando a ne-

cessidade de sua escolha para a identificacdo de compostos

organicos a base de carbono. Em seguida, apresentar um vi-

deo que mostra como usar o cromatégrafo a gas e interpre-
tar os resultados.

10

GT

Reacoes de ob-
tencao de biodi-
esel - esterifica-
¢ao e transeste-
rificacao.

Aula teodrica sobre as rea-
cOes de esterificacdo e
transesterificacao.

135 min

Entender as reacdes organicas que explicam a obtencao do
biodiesel e como utilizar o CG para acompanhar as reacoes.

11

GT

Testes de con-
versao do Acido
Oleico e Meta-
nol em Oleato
de Metila.

Aula experimental sobre
a reacao de esterificacao
e aplicacdo das amostras
no CG para acompanha-
mento da reacao.

135 min

Realizar a reacao de esterificacdo com os catalisadores pro-
duzidos pelos préprios estudantes e acompanhar a conver-
sdo ao longo do tempo. O estudante como protagonista do
desenvolvimento tecnolégico, conforme acdes organizadas e
desenvolvidas com objetivos especificos.

12

GT

Finalizacdo do
trabalho.

Apresentacao dos resul-

tados de cada sub-grupo

e debate sobre o proces-
so de aprendizagem.

135 min

Conclusao do processo de aprendizagem através da analise
dos dados obtidos e do depoimento dos estudantes.

Etapa de comparacao entre o momento inicial e final do tra-
balho.

* Documentario no enderego https://www.youtube.com/watch?v=K WIEnztOXJU. Fonte: autoria propria.
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A experiencia adquirida ao longo do estudo de sulfonac¢do dos polimeros (PEI,
PSU e PS) e de carvdes e lignina pelos estudantes/pesquisadores autores dessa pro-
posta de intervencao pedagdgica, aponta para a simplificagdo das atividades praticas e
foco na obtengdo de produtos com grau de sulfonagdo diversificado, porém, com bai-
xos valores de CTI, pois, assim, a recuperacdo do material sulfonado, para posterior
etapas de caracterizacdo e utilizagdo como catalisador, ¢ facilitado.

Principalmente no caso dos polimeros, a entrada de muitos grupos sulfonicos
na molécula gera alto grau de sulfona¢do e pode torna-lo muito higroscopico, dificul-
tando sua manipulagdo, o que, para o objetivo dessa sequéncia pedagogica, com estu-
dantes em fase incipiente na experimentacdo em laboratorios, ¢ um problema desne-
cessario de ser enfrentado.

O emprego de quatro diferentes tipos de materiais — copo plastico, pellets co-
merciais, carvoes de bagaco de cana-de agucar e de casca de soja, com dois diferentes
agentes sulfonantes, acetilsulfato e acido sulfurico concentrado, demanda uma varie-
dade de possibilidades de condigdes reacionais (temperatura, concentracao dos rea-
gentes, utilizacdo ou ndo de solvente, tempo de reagdo etc) com um valor pedagogico
muito vasto e grande liberdade de acdo para aqueles dispostos a aplicar essa sequén-
cia didatica.

Como exemplo de metodologia experimental para sulfonacdo desses materiais,
pode-se ter:

e Sulfonagao dos Polimeros: O procedimento deve ser realizado em capela com
exaustao. Em um baldo de duas bocas, conecta-se um sistema de refluxo com agitagao
magnética ¢ manta de aquecimento (caso tenha disponibilidade, utilizar atmosfera
inerte de N»). Dissolve-se cerca de 5,0 g do polimero (copo plastico de PS picado ou
pellets de PEI) em 100 mL de CH,Cl,, a 45 °C. Paralelamente, em um béquer conten-
do 6,0 mL de anidrido acético, mantido no banho de gelo e com agitagdo magnética,
prepara-se o acetilsulfato através da adicdo lenta de 3,0 mL de H>SO, concentrado —
igualmente resfriado em banho de gelo a temperatura entre 3 ¢ 5 °C. A mistura deve
ser mantida sob agitagdo e banho de gelo por 30 minutos e em seguida, verte-se o
acetilsulfato preparado no baldo com o polimero dissolvido. O meio reacional deve
ser mantido a 45 °C e agitagdo por 45 minutos. Apds esse periodo, verte- se lentamen-
te o contetido do baldo em cerca de 500 mL de agua gelada destilada, agita- se com
bastao de vidro, escorre-se o excesso de dgua e adiciona-se trés por¢des de agua aque-
cida (~55 °C) para desprendimento do CH,Cl,. Lava-se trés vezes com agua destilada
coloca-se o produto para secar em estufa a 60 °C por 3 dias. Em seguida, pesa-se o
polimero obtido e tritura-se no liquidificador, passando em peneira com 1,0 mm de
malha.

e Sulfonacao dos carvoes: O procedimento deve ser realizado em capela com exaus-
tdo. Em um baldo de duas bocas adiciona-se 5,0 g de carvao (de bagaco da cana-de-
acucar ou de casca de soja, ou de outra fonte) e acrescenta-se 75 mL de H>SO. con-
centrado. Deixa-se 45 minutos a 105 °C e agitacdo. Ao final desse periodo, verte-se,
cuidadosamente, o conteido do baldo em 2,0 L de agua destilada gelada, agita-se
com bastdo de vidro, escorre-se a dgua e lava-se o carvao obtido com trés porgdes de
agua destilada. Seca-se o produto em estufa a 70 °C por 2 dias.
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Os descartes das solugdes e dejetos obtidos ao longo do processo devem ser
feitos de forma responsavel e servem como instrumento para discussdo com o grupo
sobre a responsabilidade ambiental do trabalho do Quimico.

A determinacao da Capacidade de Troca Ionica (CTI) de todos os materiais

pode ser realizado através do seguinte procedimento, adaptado de Aud et al. (2021):
e Pesa-se aproximadamente 150 mg de material sulfonado seco e adiciona-se a um
erlenmeyer contendo 10,0 mL de solugdo 1,0 M de NaCl. Deixa-se no sonicador por
15 min e titula-se com solugdo 0,5 M de NaOH (padronizada com biftalato de s6dio)
e fenolftaleina como indicador.

Todo o procedimento deve ser realizado em triplicata. A determinagdo da CTI
¢ realizada através da equacao

CTI = MnaoH X VNaoH / mps, (1)

onde My.on € a molaridade da solu¢do de NaOH, Vy.on 0 volume de NaOH gasto na
titulacdo e mps € a massa do polimero sulfonado seco.

Nesta atividade, temas como titulagdo de neutralizagdo (&cido-base), preparo
de solugdes, concentracdo (soluto + solvente), interpretagao de equacdo do ponto de
vista quimico etc, conceitos fundamentais para formagao do técnico em Quimica, en-
contram um momento propicio para sanar possiveis deficiéncias trazidas ao longo da
formagdo desses estudantes. Ao mesmo tempo que da uma dimensao concreta da apli-
cacdo de conceitos que sao ensinados durante o curso técnico, o que deve despertar no
aluno um maior interesse em aprender.

A utilizagdo do CG para acompanhar as reagdes de esterificagdo e efetividade
dos materiais sulfonados como possiveis catalisadores da reagcdo de acido oleico (AO)
e metanol deve respeitar o tipo de coluna disponivel para esses testes, de modo que o
procedimento adotado e descrito a seguir, podera servir como parametro, porém, deve
ser adaptado conforme o equipamento disponivel.

O procedimento para CG passa pelas seguintes etapas: (i) retira-se uma aliquo-
ta de 50 uL do meio reacional e transfere-se para um eppendorf; (i) dilui-se com 450
uL de MeOH antes de injetar no cromatografo; (iii) nos casos que nao ¢ possivel fazer
a injecao imediatamente apoOs a coleta da amostra, armazena-se o eppendorf no free-
Zer.

O método cromatografico foi preparado para permitir a comparacdo entre 0s
sinais emitidos pela mistura entre 0 AO e OMe (padrao adquirido junto a Aldrich, po-
rém, na impossibilidade de adquirir o padrao pode-se recorrer a obtencao do OMe
através da esterificagdo com uma base ou acido forte e posterior purificagcdo). A taxa
de conversao foi baseada na relacdo entre a area do sinal correspondente ao AO e ao
OMe somente, sendo descartadas todas as outras substancias presentes no cromato-
grama.

As condigdes utilizadas para o método cromatografico foram:

* Injecdo da amostra: 0,5 pL.

¢ Programacao do forno: 180 °C (por 2 minutos) seguido de rampa de
aquecimento de 25 °C/min até 280 °C.

¢ Tempo da corrida: 6 minutos.

¢ Condig¢des do injetor: T =230 °C; razdo split: 1:30; fluxo da coluna: 1,2
mL/min.

e Condicoes do detector: T = 250 oC; fluxo de Hz: 35 mL/min; fluxo
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de ar: 350 mL/min; fluxo de N + make up: 25 mL/min.

® Coluna: NSTS5 (fase estaciondria: 95 % dimetilpolisiloxano e 5 % dife-
nil).

¢ (Cromatograma obtido e manipulado com software ChromQuest®.

Na Fig. (10) € possivel ver o exemplo de um cromatograma obtido nesses expe-
rimentos de esterificacdo.

>
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Figura 10: Cromatograma do experimento com PSU-S como catalisador da reag@o a 65 °C entre AO e
MeOH obtido com o programa ChromQuest®. Fonte: autoria propria.

No caso de nao ser disponivel um CG para realizar o acompanhamento das re-
acOes de esterificagdo, sugere-se o uso de placas de Cromatografia de Camada Delga-
da (CCD), sendo a mistura de eluentes, aquela formada por hexano e acetato de etila,
na propor¢ao de 9:1.

4.Consideracoes finais

A utilizagdo do tema “sulfonagdo de macromoléculas com aplicacdo em estu-
do de biocombustivel” no EMI proporciona muitos instrumentos pedagdgicos que
transitam por diversas areas da Quimica, sejam elas das disciplinas tradicionais, como
Quimica Organica, Analitica, Fisico-Quimica, ou subdivisdes como Instrumental, Ex-
perimental, Ambiental etc, permitindo ao estudante o contato com diversas técnicas,
equipamentos e procedimentos na busca para responder a um questionamento muito
presente atualmente: para que serve aquilo que estudamos? Por que aprendemos algo?
Qual o papel que posso desenvolver na solu¢do dos problemas gigantescos da ocupa-
¢do de tantos seres humanos no planeta?

A proposta embasada na Aprendizagem Baseada em Problemas, com o supor-
te na Teoria da Aprendizagem Significativa e dividida nos trés momentos pedagogi-
cos permite que o estudante entenda que ha um problema, se veja nele como agente
causador, porém, possa adquirir a perspectiva de fazer parte de sua solugao.

A opcdo do estudo ser utilizado em um nivel intermediario da educagio for-
mal — Ensino Técnico em Quimica Integrado ao Ensino Médio tem por objetivo in-
centivar esses estudantes na escolha de seu futuro, mostrando o exemplo de como a
compreensdo ampliada de um problema — qualquer que seja - abre as possibilidades
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para a atuagdo humana e o que essa atuagdo bem dirigida pode atingir.

A Quimica foi durante muito tempo responsabilizada pelos desastres ambien-
tais que sua atuacao, muitas vezes, executada de forma desconectada com o todo, pro-
porcionou, apesar de sua importancia para o coletivo humano nunca ter sido negado;
porém, com certeza, ela precisa ser utilizada por qualquer um que pretenda encontrar
a solucdo para esses problemas. Uma nova geragao de profissionais necessita de para-
metros novos e, ser formada nessa cultura da integragdo, favorece esse movimento.

Portanto, o ensino por disciplina, fragmentado e dividido, impede a capacida-
de natural que o espirito tem de contextualizar, e ¢ essa capacidade que deve ser esti-
mulada e deve ser desenvolvida pelo ensino de ligar as partes ao todo e o todo as par-
tes. Pascal dizia, ja no século XVII, e que ainda ¢ valido: “Nao se pode conhecer as
partes sem conhecer o todo, nem conhecer o todo sem conhecer as partes (MORIN,
2000, p. 4).”

O EMI ¢ um celeiro de oportunidades para experimentacdes dessa natureza,
pois a integragdo ¢ ferramenta adequada para colocar o conhecimento no contexto sis-
témico, conforme o pensamento de Edgar Morin (2000); e a Quimica, enquanto Cién-
cia, pode contribuir muito para isso.
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